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© Verfartren zur HersteMung von 2-EthylhexanoL 

© Die vorliegende E Hindu ng betrifft ein VeHahren zur Her- 
tteltung von 2-Ethylhexanol. Hierbei wird Propen in Gegen- 
wart airtas Rhodium und sulfonierte Triarylphosphine en- 
thattenden, in Wasser geldsten Ketolysators hydroformyliert, 
aus dem Reaktionsgemisch warden die niedriger als n- 
Butanal aiedenden Anteile destillativ abgetrennt, der im 
wetentlichen aus n-Butanal bestehende Des- 
tillationsruckstand wird in Gegenwart we&rigen Alkalis aldoli- 
aiert und das resultierende 2-Ethythexenel wird zunfichst in 
der Gasphase und anschliefiend in flussiger Phase an einem 
test angeordneten Hydrierkatalysator zu 2-Ethythexanol urn- 
geseut. 
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Verfahren zur Herstellung von 2-Ethy Ihexanol 

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Her- 
stellung von 2-Ethylhexanol. 

Die technlsche Herstellung von 2-Ethylhexanol erfolgt 
Ublicherweise aus Propen. Durch Hydrof ormy lierung des 

5 Olefins erhalt man ein n-Butanal enthaltendes Reaktions- 
gemisch, aus dem durch Destination reines n-Butanal ge- 
wonnen wird. AnschlieJiend aldolisiert man n-Butanal zum 
- entsprechenden Butyraldol , aus dem sich durch Wasserab- 
spaltung bei erhohter Temperatur 2-Ethy lhexenal bildet. 

10 * In Gegenwart geeigneter Hydrierka talysatoren wird der un- 
gesattigte Aldehyd zu 2-Ethylhexanol hydriert, das man 
mittels einer mehrs tuf igen Destination reinigt. 

2-Ethylhexanol wird/in groBen Mengen zur Herstellung von 
Dioctylphtahalat , einem bevorzugten Weichmacher fUr Poly- 

15 vinylchlorid , verwendet. An den Weichmacher werden er- 
hebliche Anf orderungen bezuglich Farbe und Reinheit ge- 
stellt. Aus diesem Grunde muB auch das 2-Ethylhexanol 
hohen Qualitatsanf orderungen genugen. Daher ist es er- 
forderlich, bereits das als Einsa tzmaterial in die Aldo- 

20 lisierung verwendete n-Butanal in reiner Form zu ge- 
winnen . 

Bei der Hydrof ormy lierung von Propen fSllt neben dem er- 
wOnschten n-Butyraldehyd auch i-Bu tyraldehyd an. Es ist 
zwar bekannt, durch Wahl der Reak tionsbedingungen , wie 
25 Art und Zusammense tzung des verwendeten Ka talysators , 
Druck, Temperatur und Verweilzeit, die Zusammensetzung 
des Hydrof ormylierungsgemisches zu beeinf lussen . Es ist 
aber nicht moglich, die Bildung von i-Butanal ganzlich zu 
unterbinden. . . . 



NSDOCID: <EP 02161S1A2J_> 



0216151 

_ 2 _ R 1987 

Das in Hydroformylierungsgemisch stets vorhandeoe i- 
Butanal stort bei der Herstellung von 2-Ethylhexanol , 
da es selbst in kleinen Mengen dessen Qualitat un- 
gUnstig beeinflufit. Daher 1st es notwendig, das i- 
5 Butanal und alle anderen Nebenprodukte aus dem Hydro- 
formylierungsprodukt zu entfernen, so dafi reines n- 
Butanal als Ausgangsmaterial fUr die Aldolisierung 
zur VerfUgung steht. 

In American Chemical Society Symp. Ser. 1981 (Mono- 
10 hydric Alcohols), 159, S. 71 - 85, 1st ein Verfahren 
zur Herstellung von 2-Ethylhexanol beschrieben. Die 
Hydroformylierung von Propen verlauft bei relativ 
niedrigem Druck in Gegenwart eines Rhodium und uber- 
schussiges Triphenylphosphin enthaltenden Katalysators . 
15 Das rone Hydroformylierungsgemisch wird mittels zweier 
Destillationskolonnen in drei Fraktionen aufgetrennt. 

Ober Kopf der ersten Kolonne zieht man i-Butyraldehyd 
und leichter als n-Butanal siedende Stoffe ab. In der 
zweiten Kolonne trennt man uber Kopf reines n-Butanal 
20 ab und entfernt rait dem Sumpfprodukt die Hohersieder. 
Die anschliefiende Aldolisierung des n-Butanals erfolgt 
unter Verwendung waBriger Natronlauge bei Temperaturen 
von 110 bis 120 °C , die Verweilzeit betragt ungefShr 
60 Sek. 

25 Im Verlauf dieser Umsetzung wird aus n-Butanal unter 
Abspaltung von Wasser 2-Ethylhexenal , das untergeord- 
nete Mengen n-Butanal, trimeres n-Butanal und 2-Ethyl- 
hexanal enthalt, gebildet. 

Das in Wasser unlosliche 2-Ethylhexenal wird zusammen 
30 mit geringen Mengen Nebenprodukten von der wSBrigen 
Lauge, die in die Aldolisierung zuruckgef uhrt werden 
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kann, abgetrennt. Anschlieftend wird das rone 2-Ethyl- 
hexenal zu 2-Ethylhexanol hydriert und deatillativ ge- 
reinigt. 

Die bekannten Verfahren lassen eine weitere Erhdhung 
5 der Wertproduktausbeute allenfalls in sehr geringem 

Umfang zu. Dennoch ist man bestrebt, die 2-Ethy lhexanol- 
Ausbeute weiter zu steigern, da 2-Ethylhexanol ein 
technisches GroBprodukt ist und schon kleine Ausbeuteer- 
hohungen erhebliche wirtschaf tliche Vorteile ergeben. 

10 Die bislang unumgangliche Reingewinnung des n-Butanals 
durch zweistufige Destination ist mit Nachteilen be- 
haftet. Sie bestehen zura einen in dem hohen Destillations- 
aufwand und zum anderen in der moglichen Bildung von 
Hohersiedern , die durch Kondensation aus dem reaktiven 
15 n-Butyraldehyd entstehen. Je starker das Hydroformy- 
lierungsprodukt wahrend der destillativen Aufarbeitung 
thermisch belastet wird, desto hoher sind die Verluste 
an n-Butanal. 

/ 

Es bestand daher die Aufgabe, ein Verfahren zu entwickeln, 
20 das es gestattet, die Abtrennung des fUr die Aldolkon- 
densation benotigten n-Butanals zu vereinfachen, die 
Ausbeute an 2-Ethylhexanol zu erhohen und zugleich die 
erforderliche hohe QualitSt des 2-Ethylhexanols zu ge- 
wShrleisten. 

25 Diese Aufgabe wird gelost durch ein Verfahren zur Her- 
stellung von 2-Ethylhexanol durch Umsetzung von Propen 
mit Kohlenmonoxid und Wasserstoff in Gegenwart eines 
Rhodium und organische Phosphine enthaltenden Kata- 
lysators, Trennung des n-Butanals und i-Butanals, Al- 

30 dolisierung des n-Butanals zu 2-Ethylhexenal t Hydrierung 
des 2-Ethylhexenals zu 2-Ethylhexanol und Destination, 
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d&durch gekennzeichnet , daB Propen in Gegenwart eines 
Rhodium und aulfonierte Triarylphosphine enthaltenden f 
in Wasser gelGsten Katalysatoro umgesetzt wird, aus dero 
Keaktionsgemisch die niedriger als n-Butanal siedenden 

5 Anteile destillativ abgetrennt werden, der im wesent- 
lichen aus n-Butanal bestehende DestillationsrUckstand 
in Gegenwart wfifirigen Alkalis aldolisiert und das re- 
sultierende 2-Ethylhexenal zunSchst in der Gasphase und 
anschliefiend in flUcsiger Phase an einem fest angeordneten 

10 Hydrierkatalysator mit Wasserstoff zu 2-Ethylhexanol um- 
gesetzt wird. 

Die Herstellung von n-Butanal erfolgt durch Hydrofor- 
mylierung von Propen in Gegenwart eines Rhodium und 
sulfonierte Triarylphosphine enthaltenden, in Wasser 
15 gelosten Katalysatorsystems . Diese Umsetzung ist in der 
Patentschrift DE 26 27 354 C3 beschrieben. Hierbei 
werden Tempera turen von 50 bis 120 °C angewandt. 

Die DE 32 34 701 A1 nennt fiir die Umsetzung von Ole- 
finen einen Tempera turbereich von 90 bis 150 °C. 

/ 

20 In Anlehnung an die in den vorstehend genannten Patent- 
schriften angegebenen Reaktionsbedingungen haben sich 
bei der Hydrof ormylierung von Propen Temperaturen von 
50 bis 1M0 °C, insbesondere von 70 bis 130 °C, bevorzugt 
von 90 bis 125 °C, und Drttcke von 0,1 bis 30 MPa , insbe- 
25 sondere von 0,5 bis 10 MPa, bevorzugt von 1 bis 6 MPa, 
bewahrt. Das molare Verhaltnis Rhodium zu sulfoniertem 
Triarylphosphin betrSgt 1 : 3 bis 1 : 300, insbesondere 
1 : 5 bis 1 : 250, bevorzugt 1 : 10 bis 1 : 200; das 
VolumverhSltnis organische Phase zu Wasserphase liegt bei 
30 1:1 bis 1 : 100, insbesondere 1 : 4 bis 1 : 40, bevor- 
zugt 1 : 7 bis 1 : 25. 
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Nach einer bevorzugten Ausf Uhrungsf orra verwendet man 
sulfoniertes Tripheny lphosphin als sulfoniertes 
Triarylphosphin. 

Aus dem von Kohlenmonoxid , Wasserstoff, Propan und 
5 Propen weitgehend befreiten Hydrof ormylierungsgemisch 
werden in einer Destillationskolonne mit 100 bis 120 
theoretischen Boden samtliche niedriger als n-Butanal 
siedenden Bestandteile einschliefcl ich des i-Butanals 
Uber Kopf abdestilliert . 

10 Man erhalt als Sumpfprodukt ein Gemisch, das neben 

n-Butanal noch 1 bis 3 Gew.-% (bezogen auf n-Butanal) 
n-Butanol, i-Butanol, Aldole, die sich von n-Butanal 
und/oder i-Butanal ableiten, sowie Hohersieder enthSlt. 
Es kann ohne weitere Reinigung aldolisiert werden. 

15 Dabei verbleiben alle hSher als n-Butanal siedenden 
Verbindungen ira n-Butanal. 

Die Aldolisierung erfolgt in Gegenwart verdunnter, 
wSSriger Alkalihydroxidlosungen. Hierbei bildet sich 
~ zunachst das entsprechende Butyraldol, aus dem unter 

20 Wasserabspal tung 2-Ethylhexenal entsteht. Die Reaktion 
ISuft bei 80 bis 170 °C , insbesondere 90 bis 160 °C, 
bevorzugt 130 bis 150 °C, ab. Entsprechend der jeweils 
angewendeten Temperatur stellt sich der Druck ein. Er 
liegt etwa bei 0,1 bis 0,7 MPa. Die Reaktionszei t be- 

25 tragt 0,2 bis 5 Min., insbesondere 0,5 bis H Min., be- 
vorzugt 1 bis 3 Min. Die wafirige Alkalihydroxidlosung 
weist eine Konzentration von 0,5 bis 5 Gew.-%, insbe- 
sondere 0,8 bis 4 Gew.-%, bevorzugt 1 bis 2 Gew.-% Al- 
kalihydroxid auf. 

30 FUr eine intensive Durchmischung des n-Butanals und der 
wSBrigen Alkalilosung muB gesorgt werden. Dazu kann bei- 
spielsweise ein Ruhrwerkbehalter oder eine Mischpumpe, der 
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eine Mischstrecke nachgeschaltet 1st, Anwendung finden. 

Nach der Aldolisierung wird abgekUhlt und das gebildete, 
in Wasser weitgehend unlSsliche 2-Ethylhexenal von der 
wafirigen, alkalihaltigen Phase abgetrennt. Das rohe 

5 2-Ethylhexenal wird anschliefiend hydriert. Die abge- 
trennte, wSflrige Alkaliphase kann in die Aldol isierung 
zuruckgefuhrt werden. Um den Verbrauch an Alkali zu er- 
Canzen, setzt man gleichzeitig mit aem frischen n-Bu- 
tanal Alkali, z.B. in Form einer 20 %-igen, waErigen 

TO Losung, der Aldolisierungsreaktion zu. 

Da eine einstufige Hydrierung des rohen 2-Ethy Ihexenals 
weder in flUssiger Phase noch in der Gasphase zu der er- 
forderlichen ProduktqualitSt fUhrt, wird die Hydrierung 
des rohen 2-Ethylhexenals in zwei auf einanderf olgenden 

15 Stufen durchgef Uhrt . Zunachst wird das 2-Ethylhexenal 
in der Gasphase, dann in der Flussigphase hydriert. 
Die Hydrierung kann in Gegenwart von Losungsmi tteln er- 
folgen. Geeignete Losungsmi ttel sind: Kohlenwasserstof f e , 
Alkohole oder arteigenes Produkt. Es ist allerdings auch 

20 moglich, auf den Einsatz eines Losungsmittels zu ver- 
zichten . 

Fur die Hydrierung in der Gasphase verwendet man kupfer- 
haltige Ka talysatoren , die 40 bis 75 Gew.-%, insbesondere 
50 bis 70 Gew.-%, bevorzugt 55 bis 65 Gew.-% Kupfer, be- 
20 zogen auf die gesamte Katalysatormasse , besitzen* Die 
Temperaturen liegen bei 110 bis 180 °C, insbesondere 
130 bis 170 °C, bevorzugt 1*40 bis 1 65 °C. Der Druck 
stellt sich entsprechend der Temperatur ein. 

Als Tragermaterial findet Bimsstein, Aluminiumoxid , Kiesel- 
? 5 erde, Tonerde und SiO p in seinen verschiedenen Erschei- 
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nungsformen Anwendung. Als Aktivator dicncn Erdalkali, 
Aluminium, Zink und/oder Chrom enthaltendc Verbindungen. 

Die Raumgeschwindigkeit (f llissiges Produktvolumen : 
SchUttvolumen des Katalysators x Stunde) betrSgt 0,2 bis 
5 0,6, insbesondere 0,3 bis 0,5, bevorzugt 0,35 bis 0,^5 
je Stunde. 

Der Umsatz und SelektivitSt betragen Jeweils mehr als 
99 %. 

Die zweite Hydrierung wird anschliefiend in fliissiger 
10 Phase an einem nickelhaltigen Katalysator durchgef Uhrt . 
Die Temperaturen liegen bei 100 bis 180 °C, insbesondere 
120 bis 1H0 °C, bevorzugt 125 bis 135 °C, Der Druck be- 
trSgt 1 bis 10 MPa, insbesondere 1,5 bis 5 MPa , bevor- 
zugt 2,0 bis 3,0 MPa. Der Katalysator weist 40 bis 70 
15 Gew.-%, insbesondere *J5 bis 65 Gew.-%, bevorzugt 55 bis 
62 Gew.-% Nickel bezogen auf die gesamte Katalysator- 
masse, auf. Als ^rSgermaterial werden Bimsstein, Alumi- 
niumoxid, Kieselerde und Tonerde und Si0 2 in seinen ver- 
schiedenen Erscheinungsf ormen verwendet. Als Aktivator 
20 dienen Erdalkali, Aluminium, Zink und/oder Chrom ent- 
haltende Verbindungen. 

Die Raumgeschwindigkeit (flUssiges Produktvolumen : SchUtt- 
volumen des Katalysators x Stunde) betrSgt 0,5 bis 1,5, 
insbesondere 0,8 bis 1,3, bevorzugt 0,8 bis 1,1 je 
25 Stunde. 

Umsatz und SelektivitSt sind nahezu quantitativ. 
Das hydrierte Produkt wird destilliert. 

Das Reinprodukt zeichnet sich durch hervorragende Eigen- 
schaften (gute Farbe und FarbbestSndigkeit ) , wie fUr 
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die Herstellung von Weichmachern erforderlich , aus . 

Die vorliegende Erfindung wird durch die nachf olgenden 
Beispiele naher beschrieben: 

Hvdroformylierung von Propylen 

5 1 Volum-Teil Propylen wird mit 8,75 Voluro-Teilen der 
Rhodium und sulfoniertes Triphenylphosphin enthaltenden 
wafcrigen L6sung/h (^«00 rog Rh/1 , 300 g Triphenylphosphin- 
trisulfonat) zusammengebracht. 

Las organische Produkt verlaBt nach Hydroformylierung das 
10 Reaktorsystem und wird von der wSfirigen Katalysatorphase 
abgetrennt. Die wafcrige Katalysatorldsung wird in die 
Hydroformylierung zuriickgefUhrt . 



20 Destination des bei der Hydroformylierung anfallenden Roh- 
gemisches : 

Das organische Material wird mittels einer Destillations- 
kolonne mit 100 theoretischen Bdden aufgetrennt. 



Temperatur : 
Druck : 
Verweilze4t : 



115 bis 125 °C 
50 bar C0/H 2 = 1:1 
30 Min- 



Das Rohprodukt enthSlt 



i-C^-Aldehyd : 
n-C^-Aldehyd : 
Hohersieder : 



5,0 Gew.-% 
9*4,0 " 
1 ,0 " 
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Druck 50 bia &0 kPa 

Temperat.ur : Kopf : 60 bia 70 °C 

Srnnpf : 90 bia 100 °C 



Produktzusammenaetzung: 

5 a) Kopfprodukt: 

i-C^-Aldehyd 99,9 Gew.-% 

n-C^-Aldehyd 0,1 « 

b) Sumpf produkt : 

i-Butanol 0,2 Gew.-% 

10 n-Butanal 98,8 % 



n-Butanol 
i-Butanol 
Aldole 
HohersiederJ 



1,0 



15 AldolisierunK des n-Butanals 

1 000 Teile n-Butanal 

10 Teile wSfirige Natronlauge (20 Gew.-%) 

3 Min. Verweilzeit. 

Aldehyd und Natronlauge werden einer Mischpumpe zugelei- 
20 tet, dort vermischt und in eine nachgeschaltete Misch- 
strecke geleitet. Die Temperatur betrSgt 130 bis 150 °C. 
Nach Verlassen der Mischstrecke wird das Produktgemisch 
abgekUhlt und eine Phasentrennung bei etwa 60 °C durchge- 
ftlhrt. Die separierte wSBrige Phase, die etwa 1 bis 2 
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Gew.-% NaOH aufweist, wird in die Aldolisierung zurtick- 
gefuhrt, wahrend die organische Phase, die mehr als 
93 Gew.-% 2-Ethylhexenal enthalt, der Hydrierung zuge- 
fUhrt wird. 

Hydrierung von 2-Ethylhexenal zu 2-Ethylhexanol 

Die Hydrierung des ungesattigten Aldehyds zu 2-Ethylhexanol 
erfolgt in zwei aufeinander folgenden Schritten: Zunachst 
gelan e t das rohe 2-Ethylhexenal in einen Erhitzer, in den. 
es verdampft und an einem festan 6 eordneten Hydrierkata- 
lysator hydriert wird. 

In, vorliegenden Beispiel wird ein Kupf erkatalysator Cu 60/35 
(ein Handelsprodukt der Hoechst AG) mit Si0 2 als Trager ver- 
wendet, der ca. 60 Gew.-% Cu und ca. 10 Gew.-% Si0 2 ent- 



halt. 



15 



20 



Temperatur : 1**0 bis 160 °C 

Raumgeschwin-. 0,4 (Volumen des flussigen 

digkeit Produktes /Sehiittvolumen 

Katalysator x Stunde) 

Druck : stellt sich entsprechend der 

gewahlten Temperatur ein 
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Der zweite Hydrierschritt erfolgt zweckmfifligerweiae in 
flussigerphase an einem nickelhaltigen Katalysator 
Ni 55/5, der etwa 55 bis 60 Gew.-% Ni, bezogen auf ge- 
samte Katalysatormasse , aufweist. Als TrSger dienen 
ca. 30 Gew.-% SiOg. Bei diesem Hydrierkatalyaator 
handelt es sich um ein Handelsprodukt der Hoechat AG. 

Tetnperatur : 120 bis 140 °C 

Druck : 2 bis 2,5 MPa 

Raumgeschwin- 

digkeit °» 8 bis 1.1. 



Die abschlieftende Reindestillation erfolgt in bekannter 
Weise mittels dreier Destillationskolonnen . In der 
ersten Kolonne werden die niedriger als 2-Ethylhexanol 
15 siedenden Koroponenten abgetrennt, in der zweiten Ko- 
lonne uber Kopf reines 2-Ethylhexanol gewonnen, 
wahrend die dritte Kolonne zur Abtrennung von wiederein- 
setzbarem Nachlauf dient. 



/ 



Die Ausbeute betragt- 97 , 7H % der Theorie, bezogen auf 
n-Butanal. Trennt man jedoch das n-Butanal vor Einsatz 
in der Aldolisierung von den Hohersiedern ab und ar- 
beitet wie in den vorstehenden Beispielen beschrieben, 
so ergibt sich ledlglich eine Ausbeute von 96,77 % 
der Theorie, bezogen auf n-Butanal. 
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Patentanspruche 



Verfahren zur Herstellung von 2-Ethylhexanol durch 
Umsetzung von Propen .it Kohlenmonoxid und Wasser- 
atoff in Gegenwart eines Rhodium und organische 
Phosphine enthaltenden Katalysa tors , Trennung des 
n-Butanals und i-Butanals, Aldolisierung des n- 
Butanals zu 2-Ethylhexenal , Hydrierung des 
2-Ethylhexenals zu 2-Ethylhexanol und Destination, 
dadurch gekennzeichnet, daB Propen in Gegenwart 
eines Rhodium und sulfonierte Triarylphosphine ent- 
haltenden, in Wasser gelQsten Katalysators umge- 
setzt wird, aus dem Reaktionsgemisch die niednger 
als n-Butanal siedenden Anteile destillativ abge- 
trennt werden, der im wesentlichen aus n-Butanal 
bestehende Destillationsrilckstand in Gegenwart 
waBrigen • Alkalis aldolisiert und das resultierende 
2-Ethylhexenal zunachst in der Gasphase und an- 
schlieBend in flQssiger Phase an einem fest angeord- 
neten Hydrierkatalysator mit Wasserstof f zu 
2-Ethylhexanol umgesetzt wird. 

) Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
daB die Umsetzung des Propens mit Kohlenmonoxid und 
Wasserstoff bei Temperaturen von 50 bis 1M0 C, 
DrUcken von 0,1 MPa bis 30 MPa , einem molaren Ver- 
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haltnis Rhodium zu aulfoniertem-Triarylphosphin 
von 1 : 3 bis 1 : 300 und einem Volumverhaitnia 
organische Phase zu Wasserphase von 1 : 1 bis 
1 : 100 erfolgt. 

5 3.) Verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die. Abtrennung der niedriger als 
n-Butanal siedenden Anteile in einer Destinations, 
kolonne mat 100 bis 120 theoretischen Boden er- 
folgt und das samtliche hoher als n-Butanal sie- 
dende Anteile enthaltende n-Butanal aus dem Sumpf 
der Destillationskolonne abgezogen wird. 



10 



4. ) Verfahren nach Anspruch 1 bis 3, dadurch gekenn- 

zeichnet, dafi die Aldolisierung in Gegenwart waB- 
riger Losungen von LiOH, NaOH oder KOH mit 0,5 
15 bis 5 Gew.-% Alkali, bezogen auf die waBrige' 

Lbsung erfolgt, die Temperatur 100 bis 170 °C und 
die Verweilzeit des n-Butanal-haltigen Destilia- 
tionsrUckstandes 0,2 bis 5 Min. betragt. 

5. ) Verfahren nach Anspruch 1" bis 4 , dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das Aldolisierungsprodukt 2-Ethyl- 

hexenal in der Gasphase an einen. kupf erhaltigen 
Katalysator bei Tempera turen von 110 bis 180 °C 
und DrUcken von 0,05 bis 0,5 MPa hydriert wird. 

6. ) Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, 
*5 daB der kupf erhaltige Katalysator H0 bis 75 

Gew.-% Kupfer, bezogen auf die gesamte Katalysator- 
masse, enthSlt. 
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7.) Verfahren nach Anspruch 1 bis 6, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das die Gasphasenhydrierung ver- 
lassende Reaktionsgemisch in fliissiger Phase an 
einem nickelhaltigen Katalysator bei Tempera turen 
von 100 bis 180 °C und DrUcken von 1 bis 10 MPa 
nachhydriert wird. 

8.) Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet , 
daB der fur die Hydrierung in fliiss iger Phase ver- 
wendete Katalysator *0 bis 70 Gew.-% Nickel, bezo- 
gen auf die gesamte Ka talysatormasse , enthalt. 
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